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7 * But De TP 


Ce TP consiste a purifier un cristal par recristallisation dans un solvant adequat. Ainsi sera 
introduit les facultes permettant de choisir le bon solvant suivant le cristal a purifier. 

2' Classement des Solvants selon la polarite 

Pour classer des solvants la polarite on peut juste les classer selon leur constante dielectrique 
(permittivite dielectrique). 

D’abord II existe deux grandes classes de solvants : 

Les solvants aprotiques. Dans ces solvants tous les hydrogenes sont lies a des atomes de 
carbone. 

Les solvants protiques. Dont certains atomes d'hydrogene sont lies a un heteroatome tels que 
O, N. 

A noter que pour ces solvants, il existe deux autres parametres tres importants : 

La constante dielectrique (e) : La constante dielectrique indique la capacite d ? un solvant a 
separer les charges. 

Le moment dipolaire (p) : Le moment dipolaire depend de la distance qui separe deux 
charges. 

Les solvants aprotiques sont done separes en deux categories, les solvants aprotiques 
apolaires (e et p sont faibles) et aprotique polaire (e et p sont eleves). 

Nos Solvants sont Ether, H 2 O et Pentane. 

• H 2 O a une constante dielectrique qui egale 80. 1 . 

• Pentane a une constante dielectrique qui egale 1.80 mais il ’est classe dans les 
solvants apolaires. 

• Ether a une constante dielectrique qui egale 4.4. 

Done il suffit de classer juste les solvants polaires qui sont : H 2 O et Ether 
Ether a une polarite faible par rapport a celle de l’eau 


Pther < Pa u 


3' Bat de la Recristallisation 

La recristallisation est une technique de purification des sol ides- Le principe de base 
reside dans la difference de solubilite a froid et a chaud du produit a purifier, dans un 
solvant bien choisi : le produit a purifier est soluble a chaud, mais pas a froid dans le 
solvant, en revanche les impuretes seront toujours solubles a froid dans ce solvant car 
presentes en faible quantite, la solution ne sera pas saturee en impuretes mime a froid 

Sachant qu’en general, la solubilite d’un solide diminue avec la temperature, la 
recristallisation consiste done a : 

a) Dissoudre le produit brut dans le minimum de solvant a ebullition. 




b) Eliminer les impuretes insolubles a chaud (filtration a chaud) 

c) Refroidir la solution. Le produit cristallise seul, en laissant les impuretes en solution 
dans le solvant. 

d) Recuperer le solide desire par filtration sur Buchner. 
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II faut savoir qu'un bon solvant de recristallisation, est 
un solvant ou la solubilite du solide est nulle (ou 
presque) a temperature ambiante est maximale (ou 
presque, aussi) a la temperature d'ebullition du solvant 
de recristallisation. 

II est generalement conseille dans le 
mode operatoire. Si on veut ameliorer le 
solvant de recristallisation, il faut etre 
patient et tester les solvants classiques 
puis les melanges de solvants en tenant 
compte des deux facteurs principaux : 
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• Le respect de la polarite 

• Le respect de I'ecart de solubilite du compose a 
chaud et a froid 



> Dissolution a chaud 
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> Filtration a chaud 


L'operation de filtration a chaud se realise soit en plagant un dispositif de filtration par gravite 
sur une plaque chauffante, soit en utilisant un chauffe-entonnoir. 


Attention aux vapeurs de 
solvants volatiles. 

Precautions lors d’une 
filtration a chaud : 

• Entonnoir a tige 
courte de large 
diametre 

• Leger exces de 
solvant pour eviter 
la sursaturation 

• Prechauffer 
E entonnoir 




II peut etre necessaire de reevaporer le solvant apres filtration. 


> Laisser cristallisar 


• Si la solution refroidie trop vite, de petits cristaux impurs sont formes. 

• Si la solution refroidie trop lentement, la cristallisation trop lente laisse le temps 
aux impuretes et au solvant de venir s'enfermer dans le cristal. 
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La filtration sous vide est une technique de filtration rapide pour separer un solide d'un 
liquide. 

L’eau en s’ecoulant dans la trompe a eau aspire f air contenu dans le flacon laveur et dans la 
fiole a vide. Ainsi il y a une difference de pression entre fexterieur et finterieur des fioles : le 
contenu de fentonnoir Buchner est aspire vers la fiole a vide. Le filtre pose dans le fond de 
fentonnoir Buchner separe le solide du liquide. 

Le solide (residu de filtration), qui reste dans le haut de fentonnoir Buchner, est alors 
recupere plus efficacement : il est beaucoup plus sec que lors d'une filtration simple. 



Le joint conique permet d'assurer fetancheite du montage, en empechant le passage de fair 
entre fentonnoir Buchner et la fiole a vide. II maintient le vide dans le montage et permet 
egalement d'eviter des contraintes physiques (verre contre verre). 

5 • Type Des Impurete elimine par filtration chaud 

Les Impuretes insoluble a chaud. 

6- Point de fusion avant et apres la fusion 
7 * Le role de la pierre a ponce 

Reguler 1’ ebullition 

8 • Condition pour recristalliser un produit 

Notre Produit doit etre plus soluble dans un solvant chaud que dans le meme solvant froid. 

9 * Les criteres des choix d’un solvant de 
recristallisation 

• Le solide a purifier doit y etre nettement plus soluble a chaud qu’a froid. 

• Les impuretes doivent y etre tres insolubles meme a chaud ou tres soluble meme 
a froid. 

• La temperature d’ebullition du solvant doit etre inferieur au point de fusion du 
solide. 

10 • Probleme a rencontrer tors d’une 

recristallisation 

Une recristallisation intempestive. 

IT (V\ontaqe de chauffage dans le cas d’une 

recristallisation utilisant un autre solvant <gue I’eau 



